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RESUME 
 
L’objectif de cette étude était d’étudier la dégradation des propriétés mécaniques 
de deux composites dentaires renforcés à l’aide de fibres de verre et 
principalement la détérioration de l’interface fibre-matrice. Des tests de «micro-
extrusion» ont été utilisés pour mesurer l’adhérence des fibres à la matrice et des 
tests de nano-indentation ont été utilisés pour calculer les modules d’élasticité 
avant et après vieillissement. 
Les échantillons (EverStick, StickTech et Vectris Pontic, Ivoclar-Vivadent) ont été 
stockés à sec, en milieu aqueux (37°C et 100°C) ou soumis à une procédure de 
vieillissement hydrothermique et mécanique (106 cycles, charge: 49 N). Des 
coupes fines (100 µm) ont ensuite été préparées pour les tests de «micro-
extrusion» et de nano-indentation. Les résultats ont montré que la résistance à la 
flexion des barres EverStick et Vectris Pontic était significativement réduite après 
vieillissement (p<0.05). Le stockage dans l’eau ainsi que le vieillissement 
hydrothermique et mécanique ont entraîné une diminution de l’adhérence des 
fibres à la matrice ainsi qu’une légère diminution des modules d’élasticité des 
matrices résineuses.  
Cette étude démontre que la dégradation des propriétés mécaniques des 
composites renforcés par des fibres est principalement due à une perte 
d’adhérence des fibres de renfort à la matrice résineuse. 
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INTRODUCTION 
 
En médecine dentaire, les composites renforcés par des fibres de verre (CRFs) 
peuvent être utilisés pour la fabrication de ponts collés (FREILICH et coll. 2002, 
BOUILLAGUET et coll. 2003, FREILICH & MEIERS 2004). Les principaux 
avantages de ces matériaux par rapport aux matériaux traditionnels résident dans 
leurs qualités esthétiques, leur biocompatibilité ainsi que leur coût de fabrication 
réduit comparativement aux alliages métalliques. Les CRFs contiennent des fibres 
de renfort enrobées dans une matrice résineuse qui est composée de monomères 
tels que le bis-phényl-A-gycidylmethacrylate (BisGMA), l’uréthane dimethacrylate 
(UDMA) et le triethylene glycol dimethacrylate (TEGDMA). Des tentatives ont été 
faites pour utiliser des polymères interpénétrants (semi-IPN) afin de diminuer les 
propriétés cassantes des diméthacrylates et d’augmenter leur ténacité (KALLIO et 
coll. 2003, LASTUMÄKI et coll. 2003). 
Bien que différents types de fibres aient été utilisés, les fibres de verre sont 
préférées pour leurs propriétés mécaniques favorables, leurs qualités esthétiques 
et leurs capacités d’adhérer chimiquement aux polymères (BAE et coll. 2001, 
KALLIO et coll. 2001, MCDONOUGH et coll. 2001, ELLAKWA et coll. 2002). 
Les propriétés mécaniques des CRFs sont complexes à étudier étant donné que 
l’orientation des fibres (DYER et coll. 2004) ainsi que le volume de fibres contenu 
dans le matériau peuvent influencer leurs propriétés mécaniques (KENNEDY et 
coll. 1998, KIM & WATTS 2004). Cependant, une forte teneur en fibres ne résulte 
pas forcément en une amélioration des propriétés mécaniques ce qui suggère que 
des paramètres comme l’imprégnation des fibres par la résine et l’adhésion 
interfaciale soient des facteurs importants (BEHR et coll. 2000). Bien qu’une 
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adhésion durable entre les fibres et la matrice soit indispensable pour garantir un 
bon fonctionnement clinique du matériau, peu d’attention a été portée sur l’effet 
des stress mécaniques sur l’adhésion fibre-matrice  (DRUMMOND & BAPNA 
2003). 
Au cours des dernières années, différentes méthodes ont été développées pour 
mesurer les propriétés mécaniques des interfaces fibres-polymères (MILLER et 
coll. 1987, BUTLER et coll. 1990, JANCZAK et coll. 1997, ZHOU et coll. 1999, 
CHANDRA & GHONEM 2001). Le test de «micro-extrusion» est un des tests les 
plus fiables pour étudier ce type d’interface, car il permet de tester 
individuellement une fibre au sein d’une masse de matériau CRF. A ce jour, ce 
test de «micro-extrusion» n’a jamais été appliqué à l’étude des CRFs utilisés en 
Médecine dentaire. De plus, des tests de nano-indentation ont été développés 
pour mesurer la dureté et la rigidité de matériaux ou de tissus biologiques à 
l’échelle micrométrique (MARSHALL et coll. 2001, BEI et coll. 2004, GILBERT & 
MERKHAN 2004). En raison des dimensions des différents composants des 
CRFs, il est suggéré que cette technique pourrait être utilisée pour évaluer des 
propriétés mécaniques respectives des fibres de verre et de la matrice contenues 
au sein des composites renforcés. 
L’objectif de cette étude était d’évaluer les propriétés mécaniques de deux types 
de composites dentaires renforcés à l’aide de fibres de verre (CRFs) et d’étudier la 
détérioration de l’interface entre les fibres de renfort et la matrice de polymère 
après vieillissement. Le test de micro-extrusion a été utilisé pour la mesure de 
l’adhérence entre les fibres de verre et la matrice résineuse alors que le test de 
nano-indentation a été utilisé pour mesurer les modules d’élasticité des fibres de 
verre et des matrices résineuses avant et après vieillissement. Les résultats ont 
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été comparés avec des valeurs de résistance en flexion et les modules d’élasticité 
des échantillons mesurés par des tests de flexion 3-points traditionnels. 
 
 
 
MATERIEL ET METHODES  
 
Préparation des échantillons 
Deux types de CRF, développés pour la médecine dentaire, ont été évalués dans 
cette étude: EverStick (StickTech, Turku, Finlande), se composant de fibres de 
verre (E-glass) silanisées à orientation longitudinale, pré-imprégnées dans une 
résine Bis-GMA et PMMA et Vectris Pontic (Ivoclar-Vivadent, Schaan, 
Liechtenstein), contenant des fibres de verre (R-glass) silanisées longitudinales, 
pré-imprégnées avec une résine UDMA. Une totalité de 52 échantillons a été 
préparée (2x2x25mm3) en coupant les faisceaux de fibres à la longueur de 25mm 
et en les condensant dans un moule en acier. Après la polymérisation, les 
échantillons de EverStick (ES) et Vectris Pontic (VP) ont été répartis en 4 groupes 
(n=6). Le premier groupe a été stocké 1 semaine à température ambiante 
(contrôle). Le deuxième groupe a été immergé 1 mois dans l’eau distillée à 37°C. 
Le troisième groupe a été soumis a un test de fatigue comprenant un stress 
mécanique de 1.000.000 cycles à 49 N avec une fréquence de 1 Hz dans un 
environnement aqueux à température variable (5°C à 55°C). Ce test a duré 2 
semaines. Le quatrième groupe a été immergé dans l’eau bouillante (100°C) 
pendant 16 heures (EHRENSTEIN et coll. 1990). 
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Test de flexion 3-points 
Les échantillons ont été soumis à un test de flexion 3-points pour déterminer les 
résistances maximales en flexion et les modules d’élasticité (CRAIG & POWERS 
2002). Les résultats ont été comparés à l’aide de tests statistiques (ANOVA, 
p<0.05). 
 
Détermination du volume de fibres 
Deux échantillons par matériau ont été utilisés pour calculer le contenu de fibres 
en pourcentage de volume. Par la mesure du poids de l’échantillon avant et après 
combustion dans un four (45 min à 700°C), la quantité des fibres en % volume (Vf) 
a pu être calculée. 
 
Test de “micro-extrusion” 
Les tests de « micro-extrusion » ont été utilisés pour mesurer la force d’adhésion 
entre les fibres de verre et la matrice en résine. Pour cela, deux échantillons par 
matériau et par groupe ont été enrobés dans une résine de PMMA (Technovit 
4071, Hereaus Kulzer, Allemagne) et découpés perpendiculairement à l’axe 
longitudinal des fibres, en tranches de 0.5 mm d’épaisseur. Ces coupes ont 
ensuite été polies (papier abrasif, grain variant de 500 à 4000) et leur épaisseur 
réduite à 100 µm (Struers LaboPol-2 polishing, Struers, Birmensdorf, Suisse). 
Chaque échantillon a été fixé sur un support en aluminium et placé dans le 
microscope électronique à balayage équipé d’un micro-poussoir (Figure 1). 
Brièvement, cet appareil est équipé d’un poussoir conique en diamant avec une 
extrémité plate de 7 µm (Figure 2b) qui est utilisé pour exercer une force sur une 
fibre isolée avec une charge maximale de 150 g et une vitesse de déplacement de 
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0.31 µm/s. A partir des forces enregistrées pour déloger les fibres hors de la 
matrice, une force moyenne d’adhésion interfaciale a été calculée pour 10 fibres. 
Les fibres ont été choisies au hasard et à des endroits distants au sein du 
matériau. Les résultats ont été soumis aux tests statistiques (ANOVA, p<0.05). 
 
Test de nano-indentation 
Un échantillon de chaque groupe a été utilisé pour mesurer les modules 
d’élasticité des fibres de renfort et des matrices résineuses. Un MTS nano-
indenter XP (MTS Systems corporation, Oak Ridge, TN, USA), équipé d’un 
dispositif d’indentation en forme de pyramide à 3 faces (Berkovich Tip), a été 
utilisé pour effectuer les tests de nano-indentation. Pendant le test, le dispositif est 
poussé sur l’échantillon et la force appliquée ainsi que la pénétration dans la 
surface sont continuellement mesurées pendant la charge et la décharge. La force 
appliquée maximale était de 4 mN. En utilisant les équations mathématiques 
décrites par OLIVER & PHARR (2004), les modules de Young E(indent) des fibres 
de renfort et de la matrice de polymère ont été calculés. 
 
 
RESULTATS 
 
Les résultats des tests de flexion ont démontré que la résistance mécanique des 
matériaux a été diminuée par le vieillissement hydrothermique et mécanique 
(Figure 4). Les échantillons EverStick stockés à l’air ambiant montraient une 
résistance à la flexion de 1150 MPa qui était significativement diminuée après 
charge cyclique et vieillissement hydrothermique (850 MPa) aussi bien qu’après 
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stockage dans l’eau bouillante (669 MPa). Le stockage dans l’eau à 37°C pendant 
1 mois a entraîné une diminution des valeurs qui se situent à 759 MPa. Tous les 
conditionnements ont diminué les modules d’élasticité des échantillons EverStick 
(Tableau 1). 
Pour le Vectris Pontic, le vieillissement mécanique/hydrothermique et le stockage 
dans l’eau pendant 1 mois ont diminué la résistance à la flexion de 1005 MPa (air 
ambiant) à 746 MPa et 756 Mpa, respectivement (Figure 4). Les modules 
d’élasticité étaient significativement réduits après vieillissement mais augmentés 
après stockage dans l’eau bouillante (Tableau 1). 
Le test de calcination a mis en évidence une quantité de fibres comparable pour 
les deux matériaux (EverStick: 42.3%, Vectris Pontic: 41.7%).  
Les résultats du test de micro-extrusion ont démontré une diminution significative 
des forces d’adhésion entre les fibres et la matrice pour les deux matériaux après 
vieillissement (Figure 5). Pour les échantillons EverStick conservés à l’air ambiant, 
la force d’adhésion était 100 ± 9 MPa. Le stockage dans l’eau et dans l’eau 
bouillante a entraîné une diminution des forces d’adhésion à 78.8 ± 6.8 MPa et 78 
± 10.5 MPa, respectivement. Le même effet a pu être observé après vieillissement 
mécanique et hydrothermique (85.5 ± 8.5 MPa). 
Pour les échantillons de Vectris Pontic, une réduction des forces adhésives 
interfaciales a également pu être observée (de 74.1 ± 5.8 MPa à 65.5 ± 9.1 MPa 
après stockage dans eau à 37°C) et 64.5 ± 4.3 MPa (vieillissement 
mécanique/hydrothermique). Aucune valeur n’a pu être enregistrée pour les 
échantillons immergés dans l’eau bouillante car la totalité des fibres s’est 
prématurément fracturée lors du test. 
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Les résultats des tests de nano-indentation suggèrent que les modules d’élasticité 
de la matrice EverStick sont similaires pour les échantillons secs et soumis au 
vieillissement mécanique et hydrothermique (Tableau 2). Le stockage dans l’eau a 
provoqué une légère diminution alors que le stockage dans l’eau bouillante a 
entraîné une augmentation des modules d’élasticité. Les fibres de verre ont pour 
leur part subi peu de modifications après vieillissement. La figure 3 montre une 
courbe charge-décharge représentative d’une nano-indentation effectuée sur la 
matrice EverStick.  
Pour les échantillons de Vectris Pontic, le stockage dans l’eau ainsi que le 
vieillissement hydrothermique semblaient diminuer le module d’élasticité de la 
matrice résineuse et des fibres de renfort (Tableau 2). 
 
 
DISCUSSION 
 
Les résultats du test de flexion 3-points ont mis en évidence des valeurs de 
résistance à la flexion et de modules d’élasticité comparables à celles rapportées 
dans la littérature pour des CRFs fortement chargés en fibres et parfaitement 
polymérisés (FREILICH et coll. 1999, Tableau 1). Après vieillissement, les valeurs 
de résistance à la flexion pour les deux matériaux étaient diminuées de 30% 
(Figure 4). Ces résultats sont similaires à ceux rapportés par BEHR et coll. (2000).  
Il apparaît évident que la qualité de l’interface entre les fibres de renfort et la 
matrice résineuse influence fortement les performances mécaniques des CRFs 
(VALLITTU 1995). Les tests de «micro-extrusion» ont permis de mettre en 
évidence une forte adhésion initiale qui est confirmée par une étude de ZHOU et 
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coll. (2001) sur des interfaces fibre de verre/résine epoxy (Figure 5). Ces résultats 
peuvent être expliqués par l’utilisation de silanes qui assurent une adhésion 
chimique entre les différents composants des composites (MATINLINNA et coll. 
2004). Après stockage dans l’eau, les résultats montrent une nette diminution 
indiquant que l’adhésion entre les fibres et la matrice s’est détériorée (Figure 5). 
La diminution de 15-20% des valeurs d’adhésion obtenues à l’aide du test de 
« micro-extrusion » est en accord avec celles obtenues avec le test de flexion 3-
points (Figure 4). Bien qu’une plastification de la matrice résineuse ait été 
fréquemment proposée pour expliquer la réduction des propriétés mécaniques des 
CRFs vieillis dans l’eau, nos observations indiquent qu’une perte d’adhésion entre 
les fibres et la matrice constitue le facteur principal de dégradation. Une hydrolyse 
partielle des liaisons chimiques formées entre les fibres et la matrice de polymère 
pourrait expliquer ce résultat (LASSILA et coll. 2002). De plus, il peut être suggéré 
que la charge mécanique répétée des échantillons a pu compresser ou étirer les 
fibres ayant un effet néfaste sur la qualité de l’interface. Le stockage dans l’eau 
bouillante a également conduit à une diminution de la force d’adhésion entre les 
fibres et la matrice. Ce résultat est en accord avec une étude précédente 
(EHRENSTEIN et coll. 1990) mettant en évidence des changements structurels au 
niveau de l’interface fibre/matrice en raison des différences de coefficients 
d’expansion thermique entre les fibres de verre et le polymère (JANCAR et coll. 
1993). Cependant, il est important de noter que les résultats présentés dans cette 
étude sont basés sur une analyse simplifiée des stress survenant autour des 
fibres durant le test de micro-extrusion (PISANOVA et coll. 2001). 
Les tests de nano-indentation ont pu confirmer des différences marquées entre les 
modules d’élasticité des fibres de verre (environ 75 GPa) et des matrices 
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résineuses (5-7 GPa). Les résultats (Tableau 2) supportent également le concept 
d’une dégradation interfaciale comme facteur principal dans la dégradation des 
propriétés mécaniques des CRFs après stockage dans l’eau bien qu’une légère 
plastification des matrices ait pu être observée. Cependant, il faut souligner que 
les échantillons ont été partiellement déshydratés avant ce test ce qui aurait pu 
partiellement masquer l’effet plastifiant de l’eau sur la matrice résineuse. 
L’absence d’une évidence de plastification pourrait également être attribuée à la 
pré-imprégnation des fibres qui a pour effet de diminuer la présence de vides ou 
de pores dans l’échantillon et de ce fait les risques d’absorption d’eau (CHAI et 
coll. 2004). 
Au vu des limitations rencontrées dans cette étude, il semble que des efforts 
particuliers devraient être apportés à la fabrication de ces matériaux, afin de 
garantir leur succès clinique à long terme dans le milieu buccal. 
 
 
CONCLUSION 
 
Cette étude a démontré que les propriétés mécaniques de deux composites 
renforcés par des fibres se dégradent après vieillissement hydrothermique et 
mécanique. Le test de « micro-extrusion » a permis d’identifier et de caractériser 
les changements survenant au niveau de l’interface fibre-matrice. Les tests de 
nano-indentation ont fourni des informations complémentaires sur la nature de 
cette dégradation et principalement l’absence de plastification des matrices 
résineuses. 
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Table 1:   
Mean E modulus for each material and condition calculated from the results of the 3 point 
bending test (Mean /SD in GPa). 
 
 
 Dry Water Cycled Boiled 
Everstick 26.2  ± 2    (A) 25.5 ± 2.5   (A) 25.8 ± 5.1     (A) 23.8 ± 3.1   (B) 
Vectris Pontic 32.7 ± 2.4    (a) 30.9 ± 0.8    (b) 28.7 ± 1.7    (b) 38.6 ± 2  (c) 
 
 
 
 
 
 
Table 2:  
Elastic moduli of fibers and matrix of EverStick and Vectris Pontic calculated from the 
nanoindentation tests.  
 
 EverStick Vectris Pontic 
 E(indend) modulus Matrix Fibers Matrix Fibers 
Dry 4.9  ± 0.2 76.8 ± 3.6 7.2  ± 0.9     76.9 ± 9.9 
Water 4.3 ± 0.2 77.3 ± 2.6 5.2 ± 0.2    69.3 ± 5.9 
Cycled 5.1 ± 0.2 68.5 ± 5.3 5.0 ± 0.3      75.6 ± 4.2 
Boiled 6.0 ± 0.4 78.5 ± 3.9 7.1 ± 1.0    78.8 ± 4.5 
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Figure 1: 
Schematic view of the push-out apparatus (Touchstone Research Laboratory, Ltd., 
USA) integrated in the chamber of the SEM (DSM 962, Carl Zeiss AG, Feldbach, 
Switzerland). 
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Figure 2a:  
SEM images of the micro push-out test setup. The FRC material is embedded in 
Technovit resin and placed over the aluminum holder inside the SEM (left). The 
aluminium holder contains 4 grooves (width: 250 µm) to allow the fibers to be 
extruded during testing. The image on the right side shows the different locations 
randomly selected within the specimen where the different tests have been 
performed. 
 
  
 
 
 
Figure 2b: 
SEM image of the conical diamond microindenter with a flattened end of 7 µm 
(Gyger AG, Thun, Switzerland). 
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Figure 3:  
Nanoindentation load-penetration curves for EverStick matrix-dry and EverStick 
matrix stored in water for one month. The curve shows a slight plasticization of the 
EverStick matrix after water storage. 
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Figure 4: 
Ultimate flexural strengths (UFS) of EverStick and Vectris Pontic specimens 
measured by three-point bending tests (n=4). For each material and condition, 
means denoted by the same letter are not statistically different (Fisher’s least 
significant difference procedure, p<0.05). 
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Figure 5: 
Mean interfacial bond strengths between the reinforcing fibers and the polymer 
matrix of EverStick and Vectris Pontic measured by micro push-out tests (n=20). 
For each material and condition, means denoted by the same letter are not 
statistically different (Fisher’s least significant difference procedure, p<0.05). 
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Figure 6:  
The figure shows a typical load-displacement curve (left) and corresponding SEM 
images showing the diamond tip of the indenter pushing out a selected fiber. The 
curve shows from 0 to A the bending of the specimen on the SEM holder under 
the pressure of the indenter, followed by a progressive loading of the fiber (A to B). 
At point B, the first cracks develop along the fiber-matrix interface until the 
complete failure occurs (C). Full debonding of the fiber was characterized by a 
sudden load drop on the load-displacement curve and always occured before any 
tip contact with the resin matrix. 
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